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VHUA-C1IUMIK A!; t longest: I. • schu£t 
Go Lsenk irclitji -luior 



Pulver formige Polyurethanlacke 



£^£ej} ta^suruch 

Pulverf ormige Polyurethanlacke aus hydroxy If j ruppenhal tigeri 
Polyestern, Po Lyacrylaten oder EpoxLdharzen unci t-CaprolacLam- 
blockierten Polyisocyanaten, d a d u r c h g e k o n n - 
zoichnot, dali als Poly i socyana t kompnnen'tc das Triiso- 
cyanatoisocyanurat des 3-Isocyanat omothy L-3 § 5 , *>-t l i met hy I - 
cyclohexy lisocyanat und " gegebenenf a I Is o L igonu- 1 1- zutiaiiimon in i L 
monomerem 3-Isocyanatoniethyl-3, 5, 5- 1 r i me thy Icyc loliexy I i so- 
cyanat elngesetzt wird. 
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Pulverf ormige Polyu .ethanlacke 



Es ist bereits bekannt, Pulverlacke aus hydroxylgruppenhal t igen 
Polyestern, Polyacrylaten and Epoxidharzen und Poly isocyana ten , 
deren Isocyanatgruppen blockiert sind, auf dom Lacksektor zur 
elektros tatischen Applizierung durch Bespritzen Oder Bespriihen 
der Substrate und nachfolgende HarLung anzuwondon . 

Als Block ierungsm it tel f.Ur die Isocyanatgruppen hat sich nach 
schlechton Erfahrungen mit Phenol im Hinblick auf die Geruchs- 
belastigung und Blasenbi ldung inabesondcre £-Cjprolactam 
durchgesetzt (DT-OS 19 57 483). 

Als Polyisocyanat wird wegen einer Reihe von Vorteilen insbe- 
sondere 3-1 socyana tome thyl-3 , 5, 5- t r imethy Icyclohexylisocyanat , 
im folgenden IPD1 genannt, eingesetzt (DT-AS 21 05 777) . 

Polyurethan-Pulverlacke auf Basis von mit C -Caprolac tam- 
blockiertem IPDI zeichnon sich gegeniiber Polyure thanpulver- 
lacken auf anderer Polyisocyanatbasis insbesondere durch gute 
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Wetterstabili tat , Verlauf e igunschaf tun unci Thermostability! aus. 
Sic haben aber den Naehteil - vergJichen z.U. nit Lipux Ldha rif-m lvern 
daft die liartuny sbedingunijen , d.h. die Hartunysi empurci t in und die 
Hiirtungszei t , relativ hoch lieyen. 

Es hat nicht an Versuchen gefehlt, diese Nachtoile abzubauei:, 
z.B. durch Zusatz von die Hartungszei ten reduz .-.erunden Kataly- 
satoren. Wegen technoloy ischer Nachteile konnten sich derartigc 
Vorschlage nicht durchsotzen. 

Verglichen mit den Epoxidharzpulverlacken , aber auch anderen, 
ist bei den Polyurethanen das Gewichtsverhal l n 5 s von Harz 
(Polyester) zu Harter deutlich auf die Seite dcs llarters hin 
verschoben. Diese Tat: sac he belastet nicht nur die Wirtschaft- 
lichkeit von Pulverlacken auf Basis dieser Uarzyruppe, sondern 
erfordert eine spezielle Einstolluny seitens dor L'roduktiiono- 
betriebc auf diese Verha 1 tn i s:;o . 

Diesen Nachteilen kann man auf zweiorlei Weise beyecjnen. Da im 
Falle dieser Itarzgruppc i k in stoch ioim.rt r i seheu v»rhaltnis von 
Ilarz/HHrter fur die l£i nst elluny dt_»s optimalen Ki ijonsehaf Lsb i i Jos 
erforderlich ist r l*IBt sich theorelisch das Verhaltnis 
Harz/Harter zugunsten des ilarzes dadurch ver sch i ebon , dafl man 
versucht, den Gehalt an vernetzenden lsocyanaty ruppen zu erhohen 
und/oder den Gehalt an OII-Gruppen auf der Ilarzseite zu reduzieren. 
Beschreitet man den ersten Wecj , so stellt man fest, daft auf 
der Basis der heute verwendeten Isocyanat-Urethanharter cine 
Erhohung der NCO-Konzent ration im Uiirter die Mayors tabil itiit 
der fertigen Pulverlacke stark negativ beeinfluBt. Die Rcdu- 
zierung der OH-Zahl der Polyolkomponente des Polyesters I'uhrt 
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gewohnlich zu uiner Verringcrung dor Funktional i tat dor Polyol- 
komponente. Dadurch stellt sich cine Schwache solcher Lacke 
beziiglich dor Chemikalienbestandigkei t ein, die wiinschons- 
werterwoise durch eino hohere Funk tional i tat von dor ilarterseite 
ausgeglichen werden soli to. 

Es wurdo nun ubcrraschcnd gcfunden, daB Pulverlacke aus ciner- 
seits hydroxylgruppenhaltigen, makromolekularen Verbi ndungen , 
wie Polyestern, Polyacry la ton und Epoxidharzen, and £-Capro- 
lactam-block ioiten Polyisocyanaten die obengenannten Nachteile 
nicht odor in sehr abgeschwachter Form besitzen, wenn sie als 
Poly isooyana t das Trihiocyanatoisocyanurat aus 3- I socyanatomethyl- 
3 , 5 , 5-trimet hy lcyclohexy li socyanat und <)egebenon£alls Oligomere 
zusammcn mil monomcrcm i~l sooy ana tome t hy 1-3 , 5 , S-tr imethy lcyclo- 
hcxylisocyanat enthaltciu 

Gcgonstand dor Hrfindung uind'dahur pu I verf <5rm i go l J u 1 yurothan- 
lacke aus hydroxy l.gruppenhal tigon Polyostern, Pol yciery la ten 
odcr 10 pox i dha r/on und £-Caprol ao tam-b I ock i or t on Polyiiiocyanaten 
als lla r tungsk< miponen to , dadurch gokcnnzo ichnel , daft als Poly- 
i socyana t koiupi men to das Tr i i socyunu I * » < si u:ynn u ra I Jos A - I socyana to— 
methyl- J , T> , l>-t r imothy lcyclohexy! i uocyana t unci gog^-benon! 7 alls 
Oligomere zusamnion mit monomerem 3-1 sucyanatomu t hy 1 -3 , 5 , 5-tr i- 
methy lcyclohexy 1 isooyana t eingesetzt wird. 

Dieses a 1 iphat.ische Tr i isocyana t isocyanura t kann nach dem Ver- 
fahren der DT-OS 23 25 826 hergesteLlt werden. Lin weitor ge- 
cigneter T riinerisierungskatalysator 1st auch in DT-OS 26 44 6B4 
beschricbon. Die Trimerisierung kann in Substanz oder in inerten 
Losungsiu i ttel n vorgenommen werden. Zur Durchf uhrung des Tri- 
mor isiorungsverf ahrens ist es wesontlich, die Reaktion bei einem 
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bestimmten MCO-Gehalt der Mischuny abzubrechen , and zwar vur- 
zugsweise dann, wonn 30 - 60 U der NCO-Gruppen unter Trimeri- 
sierung reayiort ha ben . Das nicht unigesetzte I^ocyanut wircl 
dann durch Dunnschichtdes ti llation voin Triisocyanurat al>'>il:rcnn t . 
Das so zuyanyliche Triisocyanatoisucyanurat wird im Gemisch mit 
isocyanuratf reiem Diisocyanat zur Blockieruny mit £ -Cuprolae Lam 
eingesetzt. Der Zusatz des isocyanuratf reien Diisocyanats ye- 
stattet auf einfache Weise die Kigenschaf ten der Verfahrens- 
produkte, insbesondere ihren Schmelzpunkt in yewiinschter Weise 
zu variieren. 

Es ist besonders vorteilhaf t , in situ hergestel 1 tes Triisocyanatoiso- 
cyanuratgemisch, das u.a. noch andere Oligomere des Diisocyanats 
enthalten kann # direkt mit £-Caprolactam im Gfinisch mit den; 
monomeren Diisocyanat einzusetzen. 

Der Einsatz von TriisocyanatoisocyanuraL und hi isocyunat erfolgt 
im Gewichtsverhaltnis von etwa 80:20 bis 30:70. 

Auch das nicht vollstandig mi t £-Caprotac tain btockierte Iso- 
cyanuratgruppen aufweisende Diisocyanat isL zur Hers telluny der 
erf indungsgemSBen puiverf ormigen Uberzugsmi t Le 1 yeeiynet, jedoc h 
darf nicht mehr als eine Isocyana ttj ruppe pro Molekul frei vor- 
liegen, da sonst bereits beim Vermischen der Komponenten Ver- 
netzung eintritt. 

Die zu verwendenden hydroxy lgrupperihai t igen Vorbindungen ent- 
haiten als wesentliche Bestandteile cinkondensier t : 

V. cyclische Polycarbonsauren, wie Phthalsaii rc # Isophthal- 

saure, Terephthalsaure, Benzol - 1 , 3 , 5-tricarbonsaure , Tri- 
mellithsaureanhydrid, Dimethyl terephthalat (DMT) ; 
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2. Diole, z.B. Glykol, 1 , 2-Propand iol , 1,3 Butandiol, 

1 , 4-Butandiol , 2 , 2-Dimethylpropandiol , Hcxand Lol- 1 , 6 , 
4 , 4 1 -Dihydroxydicyclohexylpropan-2, 2 , Cyc 1 ohcxandiol , 
Diathylenglykol und bisa thoxyl i er tos 4 , 1 • hyilroxy- 
dipheny 1-2, 2-propan , 1 , 4-Dihyd roxymethy lcyclohexan ; 

3^. Polyole, wie Glycerin, Ilexantriol, Pentaery th ri t , 'Pri- 
me thy lol propan , Trimc thylola than . 

AnteilmaBig konnen die Polyester auch monof unk tionelle Carbon- 
sauren, z.B. Benzoesauro, sowie acyclische PoLycarbonsaurcn, 
wie Adipinsaure, 2,4,4- ( 2 , 2, 4 ) -Tr imethy ladipinsaure , Sebacin- 
saure, Dodecandicarbonsaure . Die Polyester werden in an sich 
bekannter Weise durch Verestcrn odor Umestern, gegebenenf alls 
in Gegenwart iiblicher Katalysatoren, hergestellt, wobui durch 
geeignete Wahl des COOi!/OU-Vorha 1 tn isses Endprodukte crhalten 
werden, deren Hydroxylzahl zwischen etwa 40 und 240, bevorzugt 
zwischen etwa 4 0 und etwa 150, liegt. 

Die ErweichungstemperaLuren der Polyester mUssen so niedrig 
liegen, dafl sie sich bei Tempera turun zwischen etwa 7()°C 
und 120°C mit den zur llerstellung der erf indungsgemaOen Uber- 
zugsmittel notwendigen Zusatzen verarboitcn lassca. Die Kr- 
weichungspunkte miissen andererscits so hoch liegen, daB die 
aus den Polyestern gewonnenen erf indungsgenui lien Uberzugsmi t tel 
zu nicht klumpenden, frei flieflenden Pulvern mit einer Teilchen- 
groBe von etwa 20 bis etwa 1 20 \i vermahlen werden konnen. 

Die erf indungsgemafien Ober zugsmittel konnen in geeigneten 
Mischaggregaten, z.B. in Riihrkesseln oder Mischschnecken , her- 
gestellt werden* Auch iibliche Zuschlagstof f e, wie Pigmente, 
Verlauf mittel , Weichmacher, Fiillstoffe und Ka talysa toren , konnen 
ebenfalls in einfacher Weise ohne Verwendung von Losungsmi tteln 
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zugesetzt werden. Die pulverf or mi yen Uberzuysri: >; to J lassen 
sich leicht in ublicher Weise, d.h. z.B. in uinein Wirbelbett 
Oder durch eloktrostatisches Aufspruhcn, verarbcitcn; dure h 
Erhitzen auf Tomperaturcn oberhalb etwa 150°C, vorzugswo i s\- 
zwischen etwa 160 und 200°C, wcrden Ubcrzuge iui-. hervorr ujonden 
Eigenschaf ten erhal ten . 

Die technischen Vorteile der erf i nuungsyemaBen ^ulverlacke 
aus hydroxy igrupponha It igen Harzon und €-Caprolactam-blockicrten # 
Isocyanuratstrukturen enthaltenden Poly i socy ana t en yegeniiber 
dem Stand der Technik sind folgendc: 

1 . Hdherer Gehalt an NCO-Gruppen bei vergleiehbarer oder 
verbesserter bagerst nbilitat ; 

2 . Erhdhung der Vernet/.uncjsdichte im gehartet on Polyurethan 
und damit bessere An pas sung an Polyole mit niedriger 
OH-Zahl; 

3 . Reduzicruny der lla* ri unyszei t en ; 

4 . Reduzierung der minimal notweiuligen Ih'irtunys tempera tu run . 
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Bei spiel e 

A. Hl2£^£^II l J»LI_y9r_i!2lZS:§ti:r 

A- 1 6,7'j Mol (1323 g) Dimethyl terephtha 1 a t , 2,2 r > Mol 

(373, 5> g) Terephthalsauro, G Mol (624 g) 2 , 2-Dimethy 1- 
propandiol-1 , 3, 1 Mol (1J4 g) Trimethy lolpropan und 
3,0 Mol (432 g) 1 , 4-Diniethyloleyclohexan wunlcn An 
eiiiifiii 5 1 Glaskolben zusammeagegeben and mil llilfe 
eiiies cilbades orwarmt. Naehdem die Sl.oi fe zuin groflten 
Toil auf geschmolzen wareti, wurde bei einer 'IVmporatur 
von 160°C 0,1 Gew.-'i Dibuty 1 zi nnoxid a] s Vei ea terunys- 
katalysator zugesetzt. Inner ha lb von 3 h wurde die 
Suiupf temporal ur Lanysam auT I8S*C erhoht. Die weitere 
Tempera turerhohuny aut: maximal 230 U C SuiupL temporal ur 
erfolyte innei lialb von woiten-n 8 h # wobei die Aufhoiz- 
yeschwi ndigkei t sich an dor Methanol -/Wasserubseheidung 
or i en t ierte . Dor Polyester wurde anschl i efiend auf 
ca . 2 10"C abgekuhlt mid dtirch Iivaku i orung bei ea . 1 mm Hg 
weityehend von t 1 Ueht i<j* ti Anlci Umi bofroit. Wahrend der 
gesamton Kond^pya t i onszei t. wuide (i.is Sumpf produk t ver- 
hallou goriiht I . Kin Kt i oks tol I t;t rom von ea. 30 1/h sorgte 
iUr die bessoru Austraguug von Methanol und Wanner. 

I'hys ikalisehe und chomi selie Da ten: 



Oll-Zahl 


48 


mg KOII/cj 


Saurezahl 


3,S 


mg KOIi/g 


Sclunelzpunk t (Kofler) 


8*j 


- 88°C 


Glasumwandl tings tempo ratur/DTA 




- 62°C 


Viskositlit bei 160°C 


ea . 


70000 cSt. 
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A- 2 9 Mol (1746 g) Dimethyl tcrephthalat , Moi (416 y ) 

2, 2-Dimethylpropandicl-1 , 3, 3,75 Mol (540 cj) 1 ,4-Di- 
methylolcyclohexan und 2,5 Mol (335 g Tr imcthyiol uropan 
wurden, wie in A-1 bcschricbcn, unter !cr ka taly c ischen 
Einwirkung von 0,05 Gew.'i Dibutylzinnoxid der Vcrci; tcrung 
unterworfen. Die erste Methanol abspal tuny traL bei ca . 
170°C Sumpf tempera tur auf. Die Umestorung v/ar nach 
ca, 14 h abgeschlossen , wobei bei oinvr maximalcn 
Tempera tur in der ScbluHphase von 220°C umgeestert wurde. 

Nach der Vakuumbehandlung (siehe A-1) und dem Abkiihlen 
wurden die folgenden chemischen und physikalischen 
Daten ermittelt 

OH-Zahl 100 my KOH/g 
Saurezahl O my KOH/g 

Sehmelzpunkt (Kofler) 8!> - 91 °C 

Glasumwandlunystemperatur/DTA 4 :> - 54 °C 

Viskositat bei 160°C oa . 19000 cSt. 

y£££te^lu^tj_de^_Tri isocya^a^ 

13-1 1 00 Gew. -Telle 3-Isocyanat omet hyl-.t , r >, S-t r i mo thy leyclo- 
hexylisocyanat wurden mit 0,75 Gew.-Tctl.cn Triathyl- 
amin, 0,5 Gew.-Teilen JilhyJ cnimi n vur-iotzt und auf 
60°C orwarmt. Nach 3 h set /.to il i e Tr imerisierung unter 
Warmeentwickluny ein. Uurch yeoiynoto Kuhlung wurde die 
Temperatur des Keak tionsmod iums auf maximal 105°C ge- 
halten. Nach 75 min betruy die Tempo ratui des Reakt ions- 
mediums wieder 60°C. Der NCO-Gchalt botiug 28,5 Dieses 
Gemisch aus trimer isiertoin und inonomerem IPDI wurde 
einer Auf arbei tuny in einom Diinnschich tverdampf or unter- 
worfen. Das wei tcjehend von inonomerem IPDC befroito Oli- 
yomerenyomisch wieis cincn NCO-Gchalt von 18,0 u auf und 
enthielt rioch 1 © monomer r cm IPDI. 

- CJ - 
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b-2 100 Cew.-Teile 3-Isocyand tomethyl-3 , 5, 5-trimethy 1 - 

cyclohexylisocyanat wurde n mi L 0,5 Ccw.-Tuilun c-inos 
Katalysatorsystems aus 2 GcW. -Tei li?n i'ropy 1* noxi d- 1 , 2 
und I Gew.-Teil 1 , 4-Diazab ieyclooc t in - ( 2 , 2 , 2) 3 L bei 
120°C erhitzt. Wahrend dieter Keit fioL dor NCO-Geriult 
von 37,8 % (100 % IPDI) ant" 28,4 % <5U 6 IPDI-Umsatz} . 
Zur Desaktivierung des Ka ta lysators wurde das Reakticns- 
gemisch auf 40°C abgekiihlt und bei diesur Tomperatur 
1/2 h mit Stickstoff gestrippt. Daboi veranderte sich 
der NCO-Gehalt des Rcak t ionsgomisches noch geringfugig 
auf 28,2 %. 

B-3 100 Gew.-Teile IPDI wurden mit 0,75 Gow.-Teilen einos 
Katalysatorsystems aus 2 Cow. -Toil en Propy lenoxid und 
1 Gew.-Toil 1 # 4 -Diazab icyc looc Lan- (2,2,2) 2 h bei 120°C 
erhitzt. In dieser Zeit fi^-1 dor NCO-Ochalt von 37,8 % 
auf 29,4 '4. Zur Desaktiviurung des Katalysators wurde 
bei 120°C und 30 Torr 15 Minuten ovakuiert. Wahrend 
dieser. Zeit verandorte sich der NCO-Gehalt des Keaktions- 
gomisehes auf 27 4 i . 

C- 1 In einem 2 1 P 1 unschlif f kolbcn wurde das feste trimeri- 
sierte 3-Isocyanatomot hy 1 -3,5, 5-tra me thy lcyclohexy liso- 
cyanat nach B-1 bei Tempera turen von 110 - 120°C in 
monomerem IPDI unter Ruhron golost. Die Losung wurde 
anschlieftcnd auf 75°C abgekiihlt und das geschmolzene 
£-Caprolactam zugegeben. Innerhalb von 10 Minuten stieg 
die Temperatur im Reakt ions medium auf ca . 150°C durch 
die exothernie Additions reakt ion an. Nuchdem die Temperatur 
auf ca. 110°C abgefallen war, wurde zur Vervo Llstundigung 
der Reaktion noch 1 h bei 100 - 110°C ge temper t . 

- 10 - 
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Die Zusammensetzung und die chomisohe. und physi kal ischcn 
Daten der Harter (blockierte I'olyiaoovanato) C-1.1 und 
C-1.2 sind in dor Tabelle 1 zusamnien<|of all L . 

Tabelle 1 

Zusanincxisetzunij, chemischo und fciiysikalische Oaten verse! liedencr 
£-Caprolactam blockierter Isocyanatharter auf basis von IPDI und 
Isocyanurat (C-1.1 und C-1.2) 







Zusamnense Lzujkj 


chemisehe und [Jiysikal ische Uaten 




IPDI 


Iso- 


4-Capro- 


lat.NCO- 


freier Sclunelz- 


Clasum- 






cyanurat 


l<ictani 


(kiialt 


riUU-Geh. punkt 


wandl 












(Kofler) 


temp. 














iUVA) 


Harter C-1 . 1 


19,8 


% 40,4 % 


39,8 % 


14,8 % 


0,4 % 105-117°C 


54-77°C 


Harter C-1. 2 


37.2 


% 16,8 % 


46,-0 % 


17,1 % 


0,6 % 66- 75°C 


34-S4°C 



c ~ 2 2u jeweils 100 Gew.-Teileii dos nach U-2 und H-3 herye- 

stellten Isooyanatoisocyanura t-Gem i sehes wurden bei 100°C 
7li,S bzw. 72, (> (Jew. -Toilc £*-C*iprolaol am poj: ti on:; we i so so 
zugegeben, daB die Heakt ions tempera tur nicht iiber 
120°C anstieg.. Zur Vervolls tandiguny der Reaktion wurde 
das Reaktionsgemisch noch 2 h bei 12()°C cjehaltcn. 

Die Zusanunensetzuncj und die chemischen und physikal ischen 
Daten der Harter C-2.1 und C-2.2 sind in der Tabelle 2 
zusaramengef a6t . 
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Tabell e 2 

Zusanu*>nsetzung, chemische und i*iysikalische !Jaten verschiedener 
£-<Japrolactam blockierter Isocyuiiatharter auf Basis von IPDI 
unci Isocyanurat (C-2*1 und C-2.2) 





Zusaninonsctzung 

Iso- €-Capro- 
cyanurat lactam 


chemisclie und physikalische Da ten 

lat.NOO- freier Sclunelz- Glasum- 
Gehalt NOO-Geh. punkt wandl.- 

(Koflcr) tenp. 

(1XCA) 


Harter C-2.1 
(nach D-3) 


24 # B % 33,7 A 


41,5 % 


15,4 % 


0,5 


85-92°C 


46-60°C 


Barter C-2.2 
(nach H-2) 


29,7 * 27,0 * 


43,3 £ 


10.0 % 


0,7 * 


78-83 °C 


44-55°C 



C-3 - Venjleich 

12 Mol (2664 <j> monomeres IPDI und 6 Mol Di a thy leng iykol 
(63(> <j) wurden in einem yt.nitjneU'n Uiihrkolben gemischt 
und lancjsain aut ca. 70°C eiwarmt. hoi di<?s««r Tempera tur 
setzlo unter orliebl icher Warmcldnuug die Aildition tics 
Isocyanates an das Diol eiti. Das Reak t i on stjcf a B wurde 
wahrund der Addition im Uisbad gekiihlt, so dafi die 
Tcmpcratur des Reak t ion sejemisc lies nur auf: ca. 100°C an- 
stieg. AnschlieBend wurde nuch 2 h boi 100°C zur Vervoll- 
standigung der Reaktion nachgeheizt. Her NCO-Gehalt 
betrug dann 15,1 %. 

Nun wurde auf 80°C abgekuhlt und die dem Gehait an Iso- 
cyanat stSchiomctr ische Menge £-Caprolac tarn zugegeben. 
Durch die ebenfalls exotherme Reaktion stieg die Tempera- 
tur auf 105°C an. Die hochviskose Schmel.ze wurde noch 5 h 
bei I00°C nachbehandelt und uann auf Raumtempera tur abge- 
kuhlt. Der nahezu farblose Feststoff hatte einen Erwei- 
chungspunkt von 83 °C und einen NCO-Gehalt von 0,3 % 
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Beispiel_ 1 - Polyure than-Pulverl jckc 

Die Herstellung des Pulverlackes erfolgte in der dam Stand dor 
Technik entsprechenden Weisc. Sie soil deshalb nur kurz be- 
schrieben werden. 

Die Zusammensetzung entsprach dcr folgenden Rezeptur: 

52.5 % Polyester A-1 
12, 4 % Harter C-2* 1 

34.6 % WeiBpigment, Ti0 2 , Kronos RN 57 P 

0,5 % laekvertragliches Polyacrylat, Acronal 4 F 

Zuerst wurde ein Masterbatch des Ve rlauf mi t tels im Polyester her- 
gestellt. Masterbatch, Polyester, Darter und Pigment wurden in 
einem Feststof f mischer innig vermengt und ansehliefiend bei einer 
Massetemperatur von 95 - 100°C extrudiert. Die erstarrte Schmelze 
wurde auf eine Korngrofle <1Q0 u gemahlen, und der Pulverlack 
elektrostatisch auf 1 mm Stahlpruf bleche appliziert. 

Die Lacke wurden unter verschiedenen Ha rtunysbed ingungen oingo- 
brannt und nach 24 h einer lack techn ischon Abprufung unLcrworfen. 

Bei dieser Art von Systemen ist die Elastic Ltat, die moBteehnisch 
durch die Erichsentief ung erfaflt wird f ein guter Parameter fur 
die Beurteilung des Grades der Aushartung. 



Tabelle 3 - Pruf ergebnisse der Pulverlacke Beispiel 1 



Hartungs- 
bedingung 


sb 


HK 


GS 


KS 


GG™ 


4 5 


GG 60" 


1ST 


200°C, 20 ( 


50-70 


183 


0 


80 


68 


61 


97 


10,4 


15* 


50-60 


183 


0 


80 


68 


6 1 


98 


10,8 


12' 


50-60 


187 


0 


80 


67 


60 


97 


11,2 


10' 


50-60 


185 


0 


80 


65 


60 


96 


9,4 
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Hartunys- 
bedingung 


SD 


UK 


GS 


KS 


CG. >rk 
z 0 


4 5 


CG. , N 
6 0 


ET 


! 

| 


180°C, 


30' 


70-80 


182 


0 


60 


6 9 


60 


<Kj 


1 1 


, 1 




25* 


60-70 


190 


0 


80 


71 


58 


96 


1 1 


,7 




20' 


70-80 


192 


0 


50 


71 


58 


97 


1 1 


,6 




15' 


70-80 


197 


0 


60 


51 


59 


97 


8 


,0 | 




10' 


60-80 


195 


0 


40 


C» 1 


60 


96 


1 


,9 


170°C, 


30' 


60-70 


187 


0 


50 


60 


61 


97 


8 


.1 




20' 


60-70 


188 


0 


40 


60 


61 


95 


5 


,1 



Beispiel_2 - Vergleichsbeispiel 

In diesem Deispiel werden zwei Polyure than-Pul ver lacke beschrieben. 
Die Ergebnissc machen die Unterschiede zwischen den erf indungs- 
gemaBen Lacken und den Uberztigen auf der Basis der I socyana ture than- 
addukte deutlich. 

Mit der im Beispiel 1 bt:schriebenen Technologic wurden Pulverlacke 
der folqonden JU^cpturun liergestellt und auf 1 mm Stahlblechen 
appliziort . 



Rezeptur I - Vergleich; 

38 ,0 % Polyester A-2 
27,5 % Harter C-3 

34.0 % Weiflpigment, Ti0 2 , Kronos RN 57 P 

0,5 % lackvertragliches Polyaorylat, Acronal 4 F 

Rezeptur II - Erfindung 

44.1 % Polyester A-2 
22,0 % Iliirter C-2. 1 

33,4 % WeiBpigment, , i , i0 2 , Kronos RN 57 P 

0,5 * lackvertragl ichus Polya«:rylat , Acronal 4 F 
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Tabelle 4 - Prlif ergebnissc dcs Pulverlackes Beispiel 2, 
Rezeptur I (Vergleich) 



Hartungs- 


SD 


HK 


GS 


KS 


GG 20 


GG 4 5 


GG 6 0 


ET 




40-60 


185 


o 


60 


59 


56 


83 


8. 1 


15' 


40-60 


189 


0 


70 


62 


54 


84 


4,0 


12' 


50-60 


183 


0 


70 


53 


55 


84 


5,3 


10' 


50-60 


184 


0 


60 


57 


56 


85 


3,5 


8 f 


50-60 


184 


0 


30 


55 


55 


86 


2,5 j 


180°C, 30' 


60-70 


189 


0 


70 


66 


59 


84 


4,1 


25' 


60-70 


197 


0 


50 


64 


55 


92 


3,0 


20' 


60-80 


188 


0 


40 


53 


55 


91 


1,7 


15' 


50-70 


194 


0 


40 


67 


52 


89 


1 ,8 


10' 


50-70 


194 


0 


20 


58 


55 


91 


0,5 


170°C, 30' 


40-60 


183 


0 . 


50 


55 


56 


90 


2,5 


20' 


50-70 


185 


0 


10 


56 


58 


89 


0,5 



Tabelle 5 - Priif ergebi\isse des Pulverlackes Beispiel 2, 
Rezeptur II (Erfinduny) 



Hartungs- 
bedlngung 


SD 


HK 


GS 


KS 


GG 2Q 


GG 4 5 


GG 60 


EF 


200°C, 20* 


50-60 


194 


0 


80 


70 


57 


95 


10,1 


15' 


50-70 


196 


0 


50 


76 


57 


97 


7,5 


12' 


50-70 


198 


0 


50 


59 


58 


97 


6,8 ] 


10' 


50-60 


195 


0 


70 


72 


59 


95 


9,7 


8 ' 


50-60 


190 


0 


70 


70 


58 


94 


10,1 


180°C, 30' 


60-70 


197 


0 


60 


74 


59 


82 


6,8 


25' 


60-70 


206 


0 


50 


77 


58 


78 


7,8 


20' 


60-70 


204 


0 


40 


73 


59 


80 


5,8-8,6 


15' 


50-70 


208 


0 


30 


73 


59 


83 


5,5 


10' 


60-70 


205 


0 


10 


78 


60 


85 


1,0 


170°C, 30' 


60-70 


200 


0 


30 


75 


59 


85 


5,0-10,0 


20' 


60-80 


205 


0 


20 


75 


58 


88 


3,0 
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BeiS2iel_3 - Poly urethan-Pulver lack 

Mit der in Beispiel 1 beschriebenen Technologie wurde ein 
Polyurethan-Pulverlack der nachstehenden Formul ierung herge- 
stellt, auf 1 mm Stahlblcch appliziert und unter verschiedenen 
Bedingungen gehar tet . 

Rezeptur: 45,3 % Polyester A- 2 

20,2 % Harter C- 1 .2 

34,0 % WeiBpigment, TiC> 2 , Kronos RN 57 P 

0,5 % lackvertragliches Polyacrylat, Acronal 4 F 



Tabelle 6 - Priif ergebnisse des Pulverlackes Beispiel 3 



Hartungs- 
bedingung 


SD 


UK 


GS 


KS 


GG 20 


GG 4 5 


GG 60 


ET 


200°C, 


15' 


50-60 


190 


0 . 


80 


75 


62 


99 


9,7 




12' 


50-60 


1 90 


0 


80 


76 


61 


98 


10,0 




10' 


50-60 


186 


0 


50 


75 


61 


99 


7,0-9,4 




8* 


50-60 


189 


0 


60 


75 


61. 


99 


5,0-6,0 


180°C f 


20* 


50-60 


202 * 


0 


70 


85 


61 


95 


9,1 




15' 


50-60 


195 


0 


40 


83 


60 


99 


4,5 




12 1 


50-60 


195 


0 


20 


83 


60 


99 


0,8 




10* 


50-60 


196 


0 


20 


77 


62 


99 


0,7 


170°C, 


30 1 


50-60 


195 


0 


60 


79 


59 


98 


7,0-9,7 




20' J 


50-60 


196 


0 


70 


78 


58 


97 


7,0 
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Beispiel_4 - Klarlack 

100 Gew. -Telle des Polyesters A-2 wurden mit 46 , 8 Gew.-Teilen 
des mit € -Caprolactam blockierten Isocyanat-isocyanurat- 
Gemisches des IPDI, hergestellt nach C-2.2, und 0,73 Gew.-Teilen 
Silikonol in der Schmelze bei Tempera turen von 120 - 140°C uit 
einem Intensivriihrer homogenisiert . Nach dem Erkalten wurde die 
homogene Schmelze gebrochen und anschliefiend mit einer Stift- 
mlihle auf eine Korngrofie <100 u gemahlen. Das so hergestellte 
Klarlack-Pulver wurde mit einer elektrischen Pulverspritzanlage 
bei 60 kV auf mit Zinkphosphat geprimerte Eisenbleche appliziert 
und in einem Umluf ttrockenschrank bei Temperaturen zwischen 
180 und 200°C eingebrannt. 



Tabelle 7 


Priif ergebnisse 


des 


Klar lackes 


Beispiel 4 


Hartungs- 
bedingung 


SD 


HK . 


HB 


ET 


GS 


Imp. 
rev. 


200°C, 15 1 


30-50 


204 


125 


10,2 


0 


>82 


190°C, 20* 


40-60 


200 


125 


10,0 


0 


>82 


15' 


30-50 


' 198 


1 1 1 


9,5 


0 


>82 


180°C, 20* 


40-60 


195 


125 


9,8 


0 


>8 2 



BeisgielS - Klarlack 

Der Polyester A-2 wurde mit dem in C-2.1 beschr iebenen Harter 

in aquivalenter Menge umgesetzt und, wie in Beispiel 4 beschrieben, 

hergestellt. 

Rezeptur: 100,00 Gew. -Telle Polyester A-2 

48,00 Gew. -Telle blockiertes isocyanat- 

isocyanurat nach C-2.1 

0,74 Gew. -Telle Silikonol OL 
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Der Klarlack wurde, wie in Beispiel 4 beschrieben, appliziert 
und im Umluf ttrockenschrank zwischen 180 und 200°C eingebrannt. 



Tabelle 6 - Pruf ergebnisse des Klarlackes Beispiel 5 



Hartungs- 
bedingungen 


SD 


HK 


HB 


ET 




GS 


Imp. 
rev. 


200°C, 15' 


35-50 


202 


111 


10, 


4 


0 


>82 


190°C, 20' 


35-60 


200 


125 


10, 


2 


0 


>82 


15* 


30-50 


199 


125 


9, 


9 


0 


>82 


18Q°C, 20' j 


40-55 


197 


125 


9, 


7 


0 


>82 



Erklarung der in den Tabellen 3-8 benutzten Abkiirzungen 

SD = Schichtstarke in urn 

HK = Harte nach Konig in sec (DIN 53 157) 

HB = Harte nach Buchholz (DIN 53 153) 

GS = Gitterschnitt (DIN 53 151) 

KS = Kugelschlag in inch -lb 

ET = Tiefung nach Erichsen in mm (DIN 53 156) 

GG = Glanz nach Gardner (ASTM-D-523) 

Imp. rev. = Impact reverse in inch •lb 
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